GAS CROMATOGRAPHIC ANALYSIS OF ORGANOPHOSPATE AND PYRETROID COMPOUNDS IN MOSQUITO COILS by Sadli, Sadli & Misrahanum, Misrahanum
 
Jurna
Vol. 1
 
 
O
P
 
Abstract
hazardou
a gas chr
chlorpyr
phospho
compoun
capilarry
adjustme
of chrom
a detecto
dichlorp
differenc
faster th
180oC, a
mosquito
content o
 
Keywor
I. PEN
 
Keseha
sangat 
Pemban
yang t
ternyata
kesadar
sehat b
kesehat
tujuan p
 
Untuk 
berbaga
memeli
dilakuk
antaran
farmasi
masyara
penggu
tidak m
kemanf
Indones
Sediaan
tradisio
l Natural 
1, No. 2, 20
GA
RGANO
rodi Farmas
. Mosquito coil
s to the health. 
omatographic m
iphos and dichl
r, which detecs
ds present in t
 column with a
nt of the condit
atogram and a 
r and injector te
hos of 0,73 min
e in molecular w
an chlorpyripho
 detector and in
 coils tested di
btained in one 
ds: Mosquito co
DAHULUA
tan merupakan
mempengar
gunan nasion
elah berlangs
 masih be
an, kemampu
agi setiap o
an masyarakat
embangunan k
terwujudnya 
i usaha keseh
hara dan m
an oleh pem
ya adalah pen
 yang disele
kat dari ba
naan sediaan f
emenuhi pers
aatan (Pasal 
ia No : 23 Ta
 farmasi dapa
nal, kosmetik 
11 
S CROM
PHOSPA
IN
i, Jurusan  K
Universita
s contain active
As majority of 
ethod of analys
orphos, with a 
 phosphor conta
he sample matr
 flame ionizatio
ion of gas chrom
tolerable retenti
mperature of 2
ute . The differe
eight of both c
s (350,6). For  d
jector temperat
d not contain an
of the sample w
ils, chlorpyriph
N 
 faktor paling
uhi kehidu
al dalam bi
ung sekitar 
lum mampu
an, dan kemau
rang agar t
 yang optimu
esehatan. 
kesehatan p
atan, termasuk
eningkatkan 
erintah atau 
gendalian ke
nggarakan un
haya yang d
armasi dan ala
yaratan mutu,
39 Undang-U
hun 1992 ten
t berupa obat, 
dan alat keseha
ATOGR
TE AN
 MOSQ
Sadli da
imia, Fakul
s Syiah Kua
 compounds su
pesticides are st
is was develope
OV-17 packed 
ining compoun
ix. Gas chroma
n detector, and
atography syst
on time.  With a
30oC, the metho
nce in retention
ompounds, thin 
-allethrin whit a
ure of 210oC, a
y chlorpyriphos
as beyond the to
os, dichlorphos,
 mendasar ya
pan manus
dang kesehat
tiga dasawar
 meningkatk
an untuk hid
erwujud tingk
m sesuai deng
erlu dilakuk
 kegiatan unt
kesehatan ya
masyarakat, 
amanan sedia
tuk melindun
isebabkan ol
t kesehatan ya
 keamanan at
ndang Repub
tang kesehata
bahan obat, ob
tan [4] 
79
 
APHIC
D PYRE
UITO C
 
n Misrahan
 
tas Matema
la, Darussa
 
ch as chlorpyrip
able heat, they 
d. Gas chromat
column, and a 
ds exclusively, 
tography for a 
 detect, any ion
em to obtain an 
 flow rate of ni
d gave a retenti
 time of chlorpy
dichlorphos wit
 flow rate of nit
 retention time 
 nor dichlorpho
lerated limit. 
 d-allethrin 
 
ng 
ia. 
an 
sa 
an 
up 
at 
an 
an 
uk 
ng 
di 
an 
gi 
eh 
ng 
au 
lik 
n). 
at 
 
Penga
proses
tidak 
banya
dengan
tanpa 
yang d
Pemer
penga
sediaa
macam
bentuk
yang 
keama
 
Antiny
rumah
memb
Antiny
dimina
diband
sehing
masya
zat ak
 ANALY
TROID 
OILS 
um 
tika dan Ilm
lam, Banda 
hos, dichlorpho
can be changed 
ography for org
flame photomet
avoiding any in
pyrethoid comp
izable compoun
appropiate sepa
trogen 55 ml/mi
on times chlorpy
riphos and that
h a smaller mol
rogen gas of 40
of d-allethrin o
s, and some con
manan sediaan
 produksi sam
membahayaka
k ditemukan 
 komposisi b
aktivitas yang
apat membah
intah berpe
wasan mutu 
n antinyamuk
 jenis form
 semprot, ba
 di gunak
nannya dapat 
amuk bakar m
 tangga t
unuh nyamu
amuk bakar d
ti masyarakat
ingkan den
ga terjangka
rakat. Disamp
tifnya yang da
SIS OF
COMPO
u Pengetahu
Aceh 
s, and d-alletrh
into stable vapo
anophosphate co
ry detector equ
terference of ot
ound, d-allethri
d. The researc
ration of compo
n, column temp
riphos of 6,47 
 of dichlorphos 
ecular weight (2
 ml/min, a colum
f 3,28 minutes w
tained d-allethr
 farmasi dilak
pai ke peng
n kesehatan. 
bermacam je
ermacam-mac
 sinergis dan
ayakan keseha
ran dalam 
sediaan farm
 bakar den
ulasi termas
kar, elektrik 
an  masya
terjamin.  
erupakan pem
erutama dig
k dalam b
alam bentuk k
 karena hargan
gan antiny
u untuk se
ing itu harus w
pat membahay
 
UNDS 
an Alam 
rin which may 
r state by colum
mpounds, name
ipped by filter f
her non phosph
n, utilizes a HP
h was initiated 
unds a good sha
eratures of 210o
minute and that 
was caused by t
20, 98) was elut
n temperature 
as obtained. T
in. The d-allethr
ukan mulai da
gunaannya ag
Di perdagang
nis antinyamu
am, dengan at
 insektisida la
tan masyarak
melaksanak
asi, termasu
gan bermacam
uk antinyam
dan sebagain
rakat sehing
basmi serang
unakan unt
erbagai jen
oil lebih bany
ya relatif mur
amuk lainn
mua kalang
aspada terhad
akan kesehata
          
be 
n.  
ly 
or 
or 
-1 
by 
pe 
C, 
of 
he 
ed 
 of 
he 
in 
ri 
ar 
an 
k 
au 
in 
at. 
an 
k 
-
uk 
ya 
ga 
ga 
uk 
is. 
ak 
ah 
ya 
an 
ap 
n, 
Gas Cromatographic Analysis of Organophosphate  and Pyretroid Compounds in Mosqoito Coils 
(Sadli  dan Misrahanum) 
_____________________________________________________________________________________________________________ 
 
 80
pada antinyamuk bakar zat aktif yang sering 
digunakan adalah klorpirifos, diklorvos, dan d-
aletrin. Pengujian terhadap mutu antinyamuk dan 
bahan berbahaya secara kualitatif maupun kuantitatif 
adalah penting sehingga dapat diketahui produk-
produk antinyamuk yang tidak memenuhi 
persyaratan. 
 
Kromatografi adalah metode pemisahan analitik 
yang sangat bermanfaat dan diterapkan secara luas 
terutama bagi sampel multi komponen dan 
kompleks. Analisis dengan instrumen kromatografi 
gas mencakup pemisahan dan sekaligus pengukuran 
kadar cuplikan. Cuplikan disuntikkan dalam bentuk 
gas atau berupa cairan yang dapat diubah menjadi 
gas dengan pemanasan, dibawa oleh gas pembawa 
masuk ke dalam kolom tempat terjadinya pemisahan 
dan terakhir komponen yang sudah terpisah diukur 
oleh suatu detektor.  Karakteristik sebagian besar 
pestisida yang dapat diubah menjadi uap, stabil 
terhadap pemanasan, dipersyaratkan penggunaannya 
dalam kadar yang kecil. menjadikan teknik 
kromatografi gas dipakai luas untuk analisis 
pestisida [3]. 
 
Penelitian ini bertujuan untuk menentukan kadar dan 
pengembangan analisis bagi berbagai bahan aktif 
yaitu klorpirifos, diklorvos, dan d-aletrin dalam 
sampel antinyamuk bakar secara kromatografi gas. 
 
 
II. METODOLOGI 
 
Alat dan Bahan 
 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah 
Kromatografi gas Hitachi model G-5000A yang 
dilengkapi dengan detektor fotometri nyala dan 
detektor ionisasi nyala, generator hidrogen 
Whatman, kompresor udara SC 820, kolom kemas 
OV-17 yang mengandung fase diam poli (fenilmetil) 
siloksan (50 % fenil) panjang 135 cm dengan 
diameter dalam 3 mm, integrator Hitachi model D-
2500, flowmeter, kolom kapiler HP-1 panjang 15 
meter dengan diameter dalam 0,53 mm. Bahan yang 
digunakan dalam penelitian ini adalah baku 
pembanding klorpirifos (99,80%), diklorvos     
(99,9%), d-aletrin (98,5 %), etil asetat p.a, gas 
nitrogen (UHP grade), hidrogen dan udara, serta 
aseton p.a. 
 
Penentuan Kondisi Penelitian 
Kondisi untuk klorpirifos dan diklorvos 
Dalam percobaan ini laju aliran gas pembawa 
nitrogen 55 ml/menit untuk klorpirifos dan 45 
ml/menit untuk diklorvos, tekanan gas hidrogen 
untuk detektor FPD 70 kpa, nitrogen 20 kpa dan 
udara 180 kpa. Kolom yang digunakan adalah 
kolom kemas OV-17 yang mengandung fase diam 
poli (fenilmetil) siloksan (50 % fenil) panjang 135 
cm, diameter dalam 3 mm yang diaktifkan terlebih 
dahulu pada suhu 300°C selama satu jam. 
 
Kondisi optimum diperoleh pada suhu injektor 
230°C, suhu kolom 210°C dan suhu detektor 
230°C. Pada kondisi ini diperoleh waktu retensi 
masing-masing pestisida adalah klorpirifos ± 6,47 
menit dan diklorvos  ±1,13  menit. Seperti pada 
gambar 1 dan 2  
 
Gambar 1.  Kromatogram  klorpirofos dengan 
waktu retensi 6,47 menit 
  
 
 
Gambar   2. Kromatogram dikorvos dengan waktu 
retensi 1,13 menit 
 
Kondisi untuk d-aletrin 
Dalam percobaan ini laju aliran gas pembawa 
nitrogen 40 ml/menit, tekanan gas hydrogen untuk 
detektor FID 0,7 kg/cm2, nitrogen 0,5 kg/cm2. 
Kolom yang digunakan adalah kolom kapiler HP-
01 panjang 15 m, diameter dalam 0,53 mm yang 
diaktifkan terlebih dahulu pada suhu 300°C selama 
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dua jam, sambil dialiri gas nitrogen pada kecepatan 
40 ml/menit sebelum digunakan. 
 
Kondisi optimum diperoleh pada suhu injektor 
220°C, suhu kolom 180°C dan suhu detektor 220°C. 
Pada kondisi ini diperoleh waktu retensi pestisida d-
aletrin adalah ± 3,28 menit.  
 
 
 
 
Gambar   3.  Kromatogram d-aletrin dengan waktu 
  retensi 3,28 menit 
 
 
Validasi Metode 
Uji linieritas dilakukan untuk menunjukkan respons 
atau hasil uji secara langsung berbanding lurus 
terhadap konsentrasi. Dilakukan terhadap 6 
konsentrasi larutan baku masing-masing pestisida, 
kemudian dilakukan perhitungan koefisien korelasi 
(r), persamaan regresi linier dan pembuatan kurva 
kalibrasi. Koefisien korelasi (r) untuk klorpirifos 
adalah 0,9991; diklorvos adalah  0,9996 dan untuk 
d-aletrin adalah 0,9997. 
 
Uji sensitivitas dilakukan untuk melihat respons 
analit dalam kadar tertentu dengan menentukan 
LOD {limit of detection) dan LOQ (limit of 
quantitation). LOD merupakan konsentrasi terendah 
yang masih dapat terdeteksi dan LOQ merupakan 
konsentrasi terendah yang dapat ditetapkan secara 
kuantitatif dengan presisi dan akurasi yang dapat 
diterima.  
 
LOD  = 3 SB
S
 
 
 
LOQ  = 10 SB
S
 
 
SB = simpangan baku 
S  = slope dari kurva kalibrasi 
 
Simpangan baku (SB) dapat dihitung dengan 
persamaan 
 
 
SB = ቄ∑ ሺ୷ ି ୷ 
౟ሻమ౟
୬ିଶ
ቅ
଴,ହ
 
 
yi  = area kromatogram dari masing-masing konsentrasi 
yi’  =  nilai yang diperoleh dari persamaan regresi 
n    =  banyaknya perlakuan 
 
 
Dari hasil perhitungan diperoleh batas deteksi dan 
batas kuantisasi berturut-turut adalah sebagai 
berikut: klorpirifos ( 0,0584 ug/mL dan 0,1945 
ug/mL), diklorvos (0,0427 ug/mL dan 0,1425 
ug/mL), d-aletrin (0,0301 mg/inL dan 0,1001 
mg/mL). Berdasarkan hasil ini dapat disimpulkan 
bahwa metode analisis dengan kromatografi gas 
dapat menetapkan konsentrasi pestisida dari 
sampel pada konsentrasi masih dalam konsentrasi 
yang dipersyaratkan. 
 
Uji kecermatan dan keseksamaan dinyatakan 
dalam nilai perolehan kembali, merupakan ukuran 
kedekatan hasil uji terhadap nilai sebenarnya yang 
dapat diterima. Kecermatan diuji terhadap sampel 
yang ditambah larutan baku pestisida, dibuat 3 
konsentrasi larutan baku dengan masing-masing 3 
kali pengulangan. Perhitungan perolehan kembali 
(PK) dengan menggunakan rumus : 
 
 
PK = X୰
Xୟ
 x 100%  
 
Xr  = kadar hasil pengukuran sampel 
Xa = kadar larutan baku yang ditambahkan 
 
Dalam pengujian formulasi pestisida nilai 
perolehan kembali pada rentang 80-110 %, dengan 
rata-rata di atas 80%, menunjukkan bahwa metode 
pengujian yang dievaluasi memiliki kinerja yang 
baik.  
 
Penyiapan dan Pengukuran Sampel 
Sampel yang diuji adalah antinyamuk bakar dari 
tiga merek. Untuk uji perolehan kembali diambil 
sampel yang tidak mengandung pestisida yang 
diuji. 
 
Penyiapan sampel 
Antinyamuk bakar dipotong kecil-kecil kemudian 
dihaluskan menggunakan penggiling. 
 
Ekstraksi 
Ekstraksi untuk diklorvos dan klorpirifos 
Sejumlah 25 gram sampel yang telah dihaluskan 
dimaksukkan ke dalam erlenmeyer 500 ml 
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ditambahkan 70 ml etil asetat, diaduk dengan 
pengaduk mekanik selama 60 menit, didiamkan 
selama 20 menit, kemudian disaring [8]. 
 
Ekstraksi untuk d-aletrin 
Sejumlah 70 gram sampel yang telah dihaluskan di 
maksukkan ke dalam erlenmeyer 500 ml 
ditambahkan 100 ml aseton, diaduk dengan 
pengaduk mekanik selama 120 menit, didiamkan 
selama 20 menit kemudian disaring [13]. 
 
Penetapan 
Penetapan untuk klorpirifos dan diklorvos 
ibuat 3 konsentrasi larutan baku dengan masing-
masing 3 kali pengulangan. Perhitungan perolehan 
kembali (PK) dengan menggunakan rumus : 
 
 
PK = X୰
Xୟ
 x 100%  
 
Xr  = kadar hasil pengukuran sampel 
Xa = kadar larutan baku yang ditambahkan 
 
Dalam pengujian formulasi pestisida nilai perolehan 
kembali pada rentang 80-110 %, dengan rata-rata di 
atas 80%, menunjukkan bahwa metode pengujian 
yang dievaluasi memiliki kinerja yang baik.  
 
Penyiapan dan Pengukuran Sampel 
Sampel yang diuji adalah antinyamuk bakar dari tiga 
merek. Untuk uji perolehan kembali diambil sampel 
yang tidak mengandung pestisida yang diuji. 
 
Penyiapan sampel 
Antinyamuk bakar dipotong kecil-kecil kemudian 
dihaluskan menggunakan penggiling. 
 
Ekstraksi 
Ekstraksi untuk diklorvos dan klorpirifos 
Sejumlah 25 gram sampel yang telah dihaluskan 
dimaksukkan ke dalam erlenmeyer 500 ml 
ditambahkan 70 ml etil asetat, diaduk dengan 
pengaduk mekanik selama 60 menit, didiamkan 
selama 20 menit, kemudian disaring [8]. 
 
Ekstraksi untuk d-aletrin 
Sejumlah 70 gram sampel yang telah dihaluskan di 
maksukkan ke dalam erlenmeyer 500 ml 
ditambahkan 100 ml aseton, diaduk dengan 
pengaduk mekanik selama 120 menit, didiamkan 
selama 20 menit kemudian disaring [13]. 
 
Penetapan 
Penetapan untuk klorpirifos dan diklorvos 
Sebanyak 1-2 µl ekstrak disuntikkan ke dalam 
injektor dari kromatografi gas, yang dilengkapi 
dengan detektor fotometri nyala dengan filter fosfor 
dengan kondisi sebagai berikut : kecepatan alir gas 
pembawa nitrogen 55 ml/menit, tekanan gas untuk 
detektor adalah hidrogen 70 kpa, oksigen 180 kpa 
dan nitrogen 20 kpa. Suhu kolom 210°C, suhu 
detektor 230°C dan njektor masing-masing 230°C. 
 
 
Penetapan untuk d-aletrin 
Sebanyak 4-5 µl ekstrak disuntikkan ke dalam 
injektor dari kromatografi gas, yang dilengkapi 
dengan detektor ionisasi nyala dengan kondisi 
sebagai berikut: kecepatan alir gas pembawa 
nitrogen 40 ml/menit, tekanan gas untuk detektor 
adalah hidrogen 0,7 kg/cm2, dan nitrogen 0,5 
kg/cm2. Suhu kolom 180°C, suhu detektor dan 
injektor masing-masing 210°C. 
 
Kadar pestisida untuk antinyamuk bakar 
dinyatakan dalam persen (%)   dapat dihitung 
dengan rumus [13]. 
 
Kadar (%) =  A୳/Aୠ ୶ Cୠ ୶ Vୠ ୶ F୮/V୳
W୳
 x 100% 
 
Au  = Tinggi/area kromatogram contoh 
Ab  = Tinggi/area kromatogram baku pembanding 
Cb  = Konsentrasi baku pembanding 
Vb  = Volume baku pembanding yang diinjeksikan 
Vu  = Volume contoh yang diinjeksikan 
Fp  = Faktor pengenceran 
Wu = Berat contoh 
 
Hasil pemeriksaan terhadap sampel dapat dilihat 
pada Gambar 4. 
 
 
 
Gambar  4.  Kromatogram sampel d-aletrin dengan   
waktu retensi 3,28 menit 
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III.  PEMBAHASAN 
 
Kromatografi gas yang dilengkapi dengan kolom 
kemas OV-17 yang mengandung fase diam poli 
(fenilmetil) siloksan (50 % fenil) bersifat semi polar 
dapat digunakan dengan baik untuk memisahkan 
pestisida organofosfat. Ekstraksi pestisida dari 
sampel dilakukan dengan etil asetat. Detektor 
fotometri nyala yang dilengkapi dengan filter fosfor 
sehingga hanya senyawa yang mengandung fosfor 
yang terdeteksi, cocok digunakan dalam analisis 
pestisida golongan organofosfat, tanpa terganggu zat 
lain yang tidak mengandung fosfor. 
 
Dengan laju nitrogen sebagai gas pembawa pada 55 
ml/menit dengan suhu kolom 210°C, suhu detektor 
dan injektor masing-masing 230°C diperoleh waktu 
retensi klorpirifos 6,47 menit dan diklorvos 0,73 
menit. Perbedaan waktu retensi antara klorpirifos 
dan diklorvos disebabkan oleh perbedaan bobot 
molekul, diklorvos yang mempunyai bobot molekul 
(220,98) lebih kecil dari klorpirivos (350,6) terelusi 
lebih cepat sehingga mempunyai waktu retensi lebih 
kecil, kemudian dengan menurunkan laju alir gas 
nitrogen menjadi 45 ml/menit diperoleh waktu 
retensi diklorvos 1,13 menit. 
 
Untuk analisis senyawa piretroid kromatografi gas 
dilengkapi dengan kolom kapiler HP-1 dengan 
detektor ionisasi nyala yang merupakan detektor 
untuk senyawa-senyawa yang dapat terionisasi, 
Ekstraksi sampel dilakukan dengan aseton. Detektor 
ionisasi nyala cocok digunakan dalam analisis 
pestisida senyawa piretroid. Dengan kondisi laju alir 
nitrogen sebagai gas pembawa 40 ml/menit, suhu 
kolom 180°C, suhu detektor dan injektor masing-
masing 210°C diperoleh waktu retensi 4,28 menit. 
 
Penentuan keseksamaan untuk mengetahui kinerja 
alat pada kondisi pengukuran yang ditetapkan dari 
simpangan baku relatif hasil pengukuran larutan 
baku pembanding Simpangan baku relatif yang 
memenuhi syarat adalah apabila kurang dari 5% 
untuk area kromatogram dan 2% untuk waktu 
retensi. Diperoleh hasil dari ketiga pestisida yang 
diuji untuk area kromatogram dan waktu retensi 
berturut-turut adalah klorpirifos (1,120 dan 0,463); 
diklorvos (0,731 dan 0,232); dan d-aletrin (0,524 
dan 0,214). Uji linieritas dilakukan untuk 
menunjukkan respons atau hasil uji secara langsung 
berbanding lurus terhadap konsentrasi, kemudian 
dilakukan perhitungan koefisien korelasi (r) 
persamaan linier dan pembuatan kurva kalibrasi. 
Dari persamaan linier dan kurva kalibrasi di 
tentukan batas deteksi dan batas kuantisasi. Batas 
deteksi dan batas kuantisasi yang diperoleh jauh di 
bawah batas toleransi bahan aktif sehingga metode 
ini dapat digunakan untuk menganalisis kandungan 
pestisida antinyamuk bakar melebihi atau tidak dari 
batas toleransi yang dipersyaratkan. 
 
Ekstraksi sampel menggunakan etil asetat untuk 
klorpirifos dan diklorvos serta aseton untuk d-
aletrin.  Nilai perolehan kembali adalah klorpirifos 
92,61 %; diklorvos 93,04 %; dan d-aletrin 97,81 
%. Nilai perolehan kembali menunjukkan efisiensi 
suatu ekstraksi, makin besar nilai perolehan 
kembali menunjukkan tingginya efisiensi suatu 
ekstraksi Hasil pengujian terhadap beberapa 
sampel antinyamuk bakar tidak diperoleh 
kandungan klorpirifos dan diklorvos, untuk d-
aletrin dapat di periksa dan dideteksi. Kadar d-
aletrin yang diperoleh pada salah satu sampel 
melebihi dari batas toleransi yang dianjurkan. Pada 
sampel B diperoleh kadar d-aletrin yang melebihi 
batas toleransi yang dianjurkan, sedangkan pada 
sampel A dan C diperoleh kadar masih dalam batas 
toleransi. 
 
 
KESIMPULAN 
Analisis bahan aktif terhadap tiga contoh 
antinyamuk bakar yaitu A, B, dan C dari merek 
dagang berbeda menggunakan kolom OV-17 pada 
alat kromatografi gas dengan detektor fotometri 
nyala tidak ditemukan adanya klorpirifos dan 
diklorvos, sedangkan bahan aktif d-aletrin dalam 
sampel antinyamuk bakar dapat dipisahkan dan 
dideteksi dengan kolom kapiler HP-1 pada alat 
kromatografi gas dengan detektor ionisasi nyala. 
 
Nilai perolehan kembali dari cara ektraksi dengan 
etil asetat untuk diklorvos dan klorpirifos maupun 
dari cara ekstraksi dengan aseton untuk d-aletrin 
diperoleh rata-rata diatas 80 %, sehingga metode 
ini dapat digunakan untuk menganalisis kadar 
pestisida pada antinyamuk bakar dalam batas 
konsentrasi yang dipersyaratkan. 
 
Pengujian sampel B diperoleh kadar konsentrasi 
yang melebihi konsentrasi yang ditetapkan 
organisasi pangan dan pertanian PBB (FAO). 
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